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(54) Title: ANTIMICROBIAL PERFUME COMPOSITIONS 

(54) Titre: COMPOSITIONS PARFUMANTES ANTIMICROBIENNES 

(57) Abstract 

The invention concerns antimicrobial perfume compositions comprising: a perfume ingredient having an antimicrobial activity of 
at least 80 % as measured by the "agar surface coating test" (ACST), by the "vapour phase test" (VPT) or by the "direct spray method" 
(DSM); and an active ingredient selected among a grapefruit pip, a fumitory extract, a fumaric acid or a fumaric or lactic acid ester. In 
other modes of embodiments, the compositions may contain surfactants, softening or microbial agents. 



(57) Abrege 

On d6crit des compositions parfumantes antimicrobiennes qui comprennent un ingredient parfumant pr6sentant une activit6 
antimicrobienne d'au moins 80 % telle que mesuree par la methode du "test sur surface agar enduite" (ASCT), par la m6thode du "test par 
diffusion de vapeurs" (VPT) ou par la "mdthode du spray direct" (MSD); et, un ingredient actif seiectionn6 parmi un extrait de p6pin de 
pamplemousse, un extrait de fumeterre. Tacide fumarique ou un ester de Tacide fumaiique ou lactique. Dans d*autres mode d'ex6cution, 
ies compositions peuvent contenir des agents tensioactifs, des 6mollients ou des agents microbiens. 
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Compositions parfumantes antimicrobiennes 

Domaine technique et art anterieur 

La presente invention a trait au domaine de la parfumerie et de la cosmetique. 
EUe conceme plus particulierement le parfiimage d'articles destines aux soins corporels 
ou capillaires, ainsi que le parfumage de produits fonctionnels. 

EUe permet I'elaboration de produits parfumes dont le parfum procure non 
seulement une agreable odeur, mais s'avere egalement renforcer, de fa^on synergique, 
Tactivite antimicrobienne du produit auquel il est incorpore. 

De nombreux ingredients parfumants conventionnels, tels que des huiles 
essentielles ou des substances odorantes synthetiques, ont ete testes pour leurs 
proprietds antimicrobiennes contre divers microorganismes. Le brevet 
EP-Al-0 451 889, par exemple, contient un descriptif des connaissances de Tart dans 
le domaine de Factivite bactericide des ingredients parfumants d'origine naturelle ou 
synthetique. Le brevet EP-Al-0 433 132, quant a lui, decrit une composition 
cosmetique contenant des huiles essentielles ayant une activite autre que parfumante, a 
savoir une activite antibacterienne et/ou antifongique. D'autre part, la demande de 
brevet WO 93/25185 decrit une composition parfumee contenant un phospholipide 
cationique, une base parfumante a action antimicrobienne et un alcool gras, 
composition ayant une activite antimicrobienne mesuree par la methode du "spray 
direct". Finalement, il convient-de citer la demande WO 98/02044 qui divulgue des 
compositions ayant un effet desinfectant et etant une combinaison d'un agent 
tensioactif, un agent ch^latant et d'une huile essentielle a action antimicrobienne. 
Compte tenu de leurs proprietes antimicrobiennes, il n'est pas etonnant de constater 
que la selection d'ingredients parfumants ayant une activite antimicrobienne ainsi que 
la recherche de composition parfumante possedant a la fois un caractere olfactif et une 
activite antimicrobienne efficace soient I'objet de nombreuses etudes. 

Toutefois, Tactivite microbienne des huiles essentielles ou des substances 
odorantes, d'origine naturelle ainsi que d'origine synthetique, est relativement faible et 
pas suffisamment efficace pour lutter contre les microorganismes qui sont ou peuvent 
entrer en contact avec des personnes. Dans ce contexte, il convient de rappeler que des 
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microorganismes comme des bacteries, levures et champignons se trouvent non 
seulement sur des surfaces de pratiqueraent tout objet, mais aussi sur la peau humaine 
ou les microorganismes sont a Torigine de mauvaises odeurs suite a la decomposition 
de la sueur et autres substances organiques. 

Pour de telles raisons, des produits de nettoyage varies ainsi que des produits 
de soin corporel contiennent souvent, en sus des substances odorantes d'origine 
diverse, des bactericides, ce qui augmente d'une fafon considerable I'activite 
antimicrobienne d'un produit donne. 

Or, vu les nouvelles tendances des consommateurs vers des produits dits 
"naturels", il existe un fort besoin en produits de nettoyage et, surtout, de soin corporel 
qui soient exempts de produits bactericides ou qui en contiennent moins que les 
produits qui se trouvent actuellement sur le marche. 

Description de rinvention 

La presente invention apporte precisement une solution au probleme expos6 
ci-dessus. En consequence, I'objet de I'invention est une composition parfumante 
antimicrobienne, caracterisee en ce que iadite composition comprend 

- un ingredient parfumant presentant une activite antimicrobienne d'au moins 80% 
telle que mesuree par la m^thode du "test sur surface agar enduite" (ASCT), par la 
methode du "test par diffusion de vapeurs" ou par la "methode du spray direct" 
(MSD) ; et 

- un ingredient actif selectionne parjni un extrait de pepin de pamplemousse, un 
extrait de fiimeterre, I'acide fumarique ou un ester de I'acide fiimarique ou lactique. 

Selon plusieurs modes d'execution, la composition parfumante de I'invention 
peut contenir un ou plusieurs composants choisis parmi des agents tensioactifs, des 
emollients (adoucissants pour les cheveux et la peau), des agents antimicrobiens ou 
encore le 2-cyclododecylidene-l-ethanol, compose appartenant a la classe des muses 
macrocycliques (origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse). 

L'ingredient actif de la composition de I'invention est typiquement un extrait 
de plante ou un compose contenu dans les principes actifs des plantes. Par exemple, 
I'acide fiimarique est present dans la fumeterre, faisant partie de son principe actif, 
ainsi que dans beaucoup d'autres plantes. Parmi les esters de I'acide fiimarique, il 
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convient de mentionner surtout le fiimarate de diethyle et le fumarate de digeranyle. 

Les ingredients parfumants qui se pretent a une utilisation dans Tinvention 
presentent une activite antimicrobienne d*au moins 80% telle que mesuree par la 
methode "test sur surface agar enduite" (ASCT - Agar Surface Coating Test), par la 
methode "test par diffusion de vapeurs" (VPT - Vapeur Phase Test), "la methode du 
spray direct" (MSD) ou par une combinaison de ces methodes. 

L'invention conceme egalement une composition parfiimante contenant au 
moins 40% en poids d'ingredients parfumants ayant chacun une activite 
antimicrobienne d'au moins 80% telle que mesuree par Tune des methodes 
mentionnees et au moins 0, 1 % dudit ingredient actif. 

La presente invention devoile des methodes de test originales et efficaces 
permettant de selectionner des ingredients parfumants qui ont une action 
antimicrobienne d'au moins 80%, en plus de leur activite parfumante, et en outre de 
tester I'efficacite de cette action dans une composition parfumante ou un produit 
parfiime selon la presente invention. Nous avons en effet decouvert qu'une 
composition parfumante selon Tinvention contenant un ingredient parfumant tel que 
defmi ci-dessus et un extrait de plante ou ime molecule correspondant au principe actif 
de ladite plante, permettaient d'inhiber Taction des microorganismes precites. 

De par ses proprietes antimicrobienne et odorante, une composition 
parfumante elaboree selon l'invention se prete aussi bien aux applications en 
parfumerie fine qu*au parfumage de produits fonctionnels. C*est ainsi qu'elle pent etre 
employee de fa9on avantageuse dans le parfumage d'articles divers tels que les savons, 
les gels de bain ou de douchg, les deodorants et antiperspirants corporels, les 
shampoings et autres produits tfhygiene capillaire. Elle se prete egalement au 
parfumage de detergents ou adoucissants textiles, de desodorisants ambiants, de 
produits d'entretien, de compositions detergentes ou destinees au nettoyage de la 
vaisselle ou de surfaces varices, ou encore de blocs pour les toilettes ou WC ou de 
nettoyants pour WC. II a ete constate de fa9on surprenante que la presence d'une 
composition parfumante selon l'invention renfor9ait Taction bactericide et/ou fongicide 
des articles divers, detergents ou adoucissants textiles, produits d'entretien, 
deodorisants ambiants auxquels ils etaient incorpores. 

Les compositions parfiunantes de l'invention peuvent contenir d'autres 
composants ayant un effet positif ou synergique sur T activite antimicrobienne de ses 
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ingredients cites plus haut. 

line classe de ces composants optionnellement presents sont ies agents 
tensioactifs de nature varite. Ces ^ents sont connus de I'homme de metier et incluent 
des agents tensioactifs anioniques, cationiques, nonioniques, ou amphoteriques, ainsi 
que des phospholipides. Des exemples d'agents tensioactifs qui sont preferes selon 
I'invention incluent le lauryl pyrrolidone (en vente sous le nom de Surfadone® 
LP 300; origine: ISP, USA), le lauramide DEA (en vente sous le nom de 
Monoamide ® 716 ; origine : Mona Ind., USA), le monolaurate de glyceryle, I'acide 
lauraminopropionique (en vente sous le nom de Deriphat® 151C ; origine : Henkel, 
AUemagne), le O-cymen-5-ol (en vente sous le nom de Biosol ; origine ; Osaka Kasei, 
Japon), le PCA 6thyl cocoyi arginate (en vente sous le nom de CAE ; origine ; 
Ajinomoto, Japon), et I'octoxylglycerol (en vente sous le nom de Sensiva SC 50 ; 
origine; Schulke & Mayr, AUemagne). D'autres agents optionnels preferes de 
I'invention sont les agents tensioactifs zwitterioniques comportant un groupe 
ammonium quatemaire, comme le ricinolamidopropyle dimethylamine lactate (en 
vente sous le nom de Mackalene® 216; origine: Mclntyre, USA) ou le wheat 
germamidopropyl dimethylamine lactate (Mackalene® 716; origine: Mclntyre, 
USA). Finalement, il est aussi avantageux d'utiiiser des phospholipides, par exemple 
I'hydroxyethylcetyl dimonium phosphate (en vente sous le nom de Luviquat® mono 
CP ; origine: BASF, AUemagne), le cocophosphatidylpropyleneglycol dimonium 
chlorure (phospholipide CDM) ou le cocoamidopropylpropyleneglycol dimonium 
chlorure phosphate (phospholipide PTC) (origine : Mona Ind. USA). 

Une autre classe d'ingredients optionnellement presents dans les compositions 
parfumantes de I'invention sont les emollients, substances ayant un effet adoucissant 
sur la peau et les cheveux. Ces agents sont d'usage courant dans I'art des produits de 
soin corporel et capillaire et connus de I'homme de metier. En tant qu'emollients 
preferes, on cite ici le quatemium 80 (en vente sous le nom de Abil ® Quat 3474 ; 
origine Goldschmidt AG., AUemagne), le ricinoleate de glyceryle (en vente sous le 
nom de Softigen ® 701 ; origine : Huls Chemie, AUemagne) et le lauryl PCA (en vente 
sous le nom de Laurydone®; origine: VCIB, France). Une classe d'emoUients 
preferee de I'invention sont les esters de I'acide fumarique et de I'acide lactique. Parmi 
cette classe preferee d'emoUients, on cite en tant que substances les plus appreciees de 
I'invention le lauroyl/myristyl lactylate (en vente sous le nom de Priazul® 2131 ; 
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origine : Unichema, Hollande), le C12-C13 alkyllactate (en vente sous le nom de 
Cosmacol ELI ®; origine : Condea, Italic), et le lactate de lauryle (en vente sous le nom 
de Ceraphyl ® 31 ; origine : ISP, USA), 

Nous avons trouve d'une fa9on inattendue que les compositions parftimantes 
de r invention montrent en effet une activite antimicrobienne qui est nettement plus 
prononc6e que prevu sur la base du fait que tous les composants pouvant etre presents 
dans cette composition ne possedent eux-memes qu'une activite antimicrobienne 
faible. En melangeant les substances mentiormees auparavant d'une fa9on appropriee, 
on observe alors un effet synergique, de sorte que Ton obtient des compositions a effet 
antimicrobien bien equilibre, actif contre toutes les families de microorganismes 
courantes dans ce type de produits et consommation, dans la peau ou dans les cheveux. 
Un tel effet est difficilement attaint avec les compositions parftimantes connues, meme 
si celles-ci contiennent des bactericides synthetiques ayant un effet antimicrobien tres 
fort. 

Dans ce contexte, il convient de mentionner que des bactericides standard ne 
sont en general actifs que contre certaines bacteries. Par exemple, les deux bactericides 
les plus utilisees dans les produits cosmetiques, a savoir le Triclocarban (3,4,4'- 
trichlorocarbanilide) et le Triclosan [5-chloro-2-(2,4-dichlorophenoxy)-phenol] sont 
bien actifs contre les bacteries Gram-positives, mais montrent une activite faible contre 
les bacteries Gram-negatives, et surtout les Pseudomonas aeruginosa, une espece de 
bacteries Gram-negatives quasiment omnipresente. De par la diminution de la flore 
bacterienne Gram-positive, les bactericides susmentionnes peuvent detruire Tequilibre 
entre ces bacteries, provoquant ainsi une augmentation du nombre des bacteries Gram- 
negatives et la formation des mauvaises pdeiu"S. 

Les compositions parfumantes de la presente invention, par contre, sont 
efficaces contre toutes les bacteries ainsi que contre les levures et champignons et 
presentent un effet antimicrobien bien equilibre. 

Par ailleurs, la presente invention permet de preparer des compositions 
parfimiantes qui, en sus des composants definis precedemment, peuvent contenir des 
agents antimicrobiens d^usage courant et renforcer de fafon synergique leur caractere 
antimicrobien. 

Nous avons ainsi constate que les compositions parftimantes selon I'invention 
avaient un effet synergique sur I'activite antimicrobienne de substances 
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antimicrobiennes telles que le Zinc-Pyrion ® (origine : Pyrion-Chemie, AUemagnc) ou 
la piroctone olamine (origine : Hoechst, Allemagne). 

D'autres agents antimicrobiens presentant un effet synergique avec les 
compositions parfumantes de Tinvention sont les bactericides mentionnes auparavant, 
c'est-a-dire le Triclocarban et le Triclosan. 

Nous avons en particulier observe que Taddition d'une composition 
parfumante selon la presente invention (en combinaison avec Tacide fiimarique) a des 
produits de soin corporel ou des produits nettoyants permet de considerablement 
baisser le taux de Triclocarban ou de Triclosan dans lesdits produits a des valeurs 
d*environ la moitie jusqu'a un quart de la quantite normalement utilisee ; souvent on a 
aussi observe une activite antimicrobienne accrue contre certaines bacteries, en 
particulier du type Pseudomonas^ qu'avec le Triclocarban ou le Triclosan seul. 

Nous savons de Tart anterieur cite precedemment que les ingredients 
parfumants utilises dans la preparation d*un parflxm peuvent etre choisis non seulement 
pour leur contribution olfactive mais aussi pour leur action antimicrobiologique, II 
nous enseigne que cette action est surtout connue conune etant faible. Or I'activite 
antimicrobienne des articles ou produits definis precedemment, auxquels une 
composition parfumante elaboree selon la ou les methodes de Tinvention est ajoutee, 
s'avere etre beaucoup plus efficace que celle mentionnee dans Tart anterieur. 

Ainsi, que de tels articles ou produits puissent presenter une action contre la 
flore microbienne aussi efficace, du seul fait qu'on leur incorpore une composition 
parfixmante constituee tfau moins 40% d'ingredients parfumants actifs selon les 
methodes de test de I'invention et un extrait de plantes ou une molecule correspondant 
au principe actif de cette plante, se revele tout a fait surprenant. De plus, il a ete 
constate que les ingredients parfumants selectionnes suivant les methodes de la 
pr6sente invention, possedent une action microbicide ou microbiostatique tout a fait 
remarquable et inattendue. En effet, ils continuent a presenter une activite 
antimicrobienne efficace malgre des lavages successifs de la surface agar infectee dans 
la methode ASCT ou par simple diffusion de leurs vapeurs, sans application directe sur 
la surface agar infectee dans la methode VPT. 

La composition parfumante selon la presente invention sera ajoutee aux 
articles ou produits cites plus haut, que Ton desire parfumer, dans des concentrations 
usuelles dans I'art. Les valeurs de ces concentrations dependent de la nature de Tarticle 
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ou produit parfumant fini, ainsi que de Teffet olfactif recherche et I'homme du metier 
est a meme de les choisir en fonction de ces parametres, Ainsi les articles, produits 
parfumants ou desodorisants peuvent contenir typiquement de 0,1% a 20% en poids 
d'une composition parfumante preparee selon les methodes de test precitees, qui seront 
detaillees ulterieurement. 

Selon un mode prefere d'execution de Tinvention, on utilise une composition 
parfumante contenant au moins 60% en poids ou plus d'ingredients parfumants 
presentant chacun une activite bactericide et/ou fongicide d'au moins 80% telle que 
mesuree par la ou les methodes decrites ci-apres et au moins 0,5% en poids d'un 
ingredient actif selectionne parmi les extraits de plantes ou les composes 
correspondant au principe actif de ces plantes cites plus haut. Nous avons constate que 
de meilleurs resultats etaient obtenus lorsqu'on utilisait des ingredients parfumants 
repondant positivement a 100%, ou a un pourcentage tres proche de cette valeur, a 
Tune quelconque des methodes de test selon Tinvention. 

Ces ingredients parfumants et les extraits de plantes, respectivement les 
composes correspondants, peuvent etre ajoutes directement a des formulations 
classiques de base parfumante pour former un parfum renfermant des notes olfactives 
agreables. Le parfum ainsi formule sera melange dans des concentrations comprises 
entre 0,1 et 20% en poids, par rapport au poids du produit auquel il sera incorpore. Des 
concentrations de Tordre de 0,5 a 2% en parfum se sont revelees particulierement 
avantageuses pour les applications en parfumerie fine envisagees selon Tinvention. 

Les ingredients parfumants a action antimicrobienne, sont choisis dans des 
classes chimiques varices, comprenant par exemple des esters, des aldehydes, des 
alcools, des Others, des cetones, des acetals, des nitriles, des hydrocarbures 
terpeniques, des composes heterocycliques azotes ou soufres, ainsi que des huiles 
essentielles d'origine naturelle ou synthetiques. Le choix des ingredients sera dicte par 
une reponse positive a 80% a I'un quelconque ou aux deux tests envisages, ainsi que 
par Teffet olfactif recherche. 

La composition parfumante de I'invention pourra contenir egalement rfautres 
ingredients dont la contribution a la note olfactive finale sera purement hedonique. 
Typiquement elle contiendra aussi des ingredients parfumants d'usage courant dont 
Teffet est eminemment olfactif et qui, a Tinstar des ingredients antimicrobiens 
susmentionnes, peuvent etre choisis parmi les classes chimiques deja citees plus haut. 
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Le choix de ces ingredients dependra de la nature du produit que Ton desire parfomer, 
ainsi que, bien entendu du gout du parfumeur createur. 

Lors de I'un ou I'autre des tests, le pourcentage d'activite antimicrobienne de 
['ingredient parfumant est mesure par rapport a son efficacite a reduire la flore 
microbienne avec iaquelle il est en contact. Ainsi le resultat de I'activite bactericide 
et/ou fongicide, effectuee dans les memes conditions pour les diverses substances 
odorantes choisies parmi les classes chimiques varices citees plus haut ou les huiles 
essentielles naturelles ou synthetiques, est analyse et repertorie selon le pourcentage 
d'activite constate. 

Par consequent, un ingredient parfumant, d^s lors qu'il est capable de tuer la 
variete de microorganismes avec Iaquelle il est en contact, est microbicide et s'avere 
avantageux lorsqu'il montre une activite d'au moins 80% selon les tests envisages. 

Pour mesurer I'activite antimicrobienne d'un ingredient parfimiant, d'une 
composition parfumante d6fmie selon I'invention ou d'un produit parfume, on a 

procede comme suit. 

Quel que soit le test envisage selon I'invention, on a realise en parallele une 
culture du germe choisi sur des plaques de Petri dans les memes conditions de test, 
avec une solution temoin composee, en general, d'eau sterilisee ou d'une solution 
saline. Apres la ou les periodes d'incubation envisagees selon le test choisi, on a 
mesure la surface de la plaque exempte de bact^ries et/ou de fongi pour le compos6 
teste et pour la solution temoin. En effectuant un rapport de surface, on a defini une 
valeur relative de surface permettant de selectionner les composes presentant une 
activite antimicrobienne d'au moins 80% suite a I'un de ces tests d'efficacit6. Dans ces 
methodes, on a utilise les germes suivants : Pityrosporum ovale, Staphylococcus 
aureus. Staphylococcus epidermidis, Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa, 
Candida albicans, Trychophyton mentagrophytes. 

La mdthode de "test par diffusion de vapeurs" (VPT) permet de determiner 
I'efficacite antimicrobienne des vapeurs soit d'un ingredient parfiimant, soit d'une 
composition parfumante, soit d'un article parfimie, sur une surface d'agar 
prealablement inoculee avec le microorganisme souhait6. Cette mdthode se rdvele 
particulierement utile pour mesurer I'activite antimicrobienne de desodorisants 
ambiants. 

Le "test par diffusion de vapeurs" est realise de la fafon suivante. 
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Une boite de Petri d'environ 20 mm de diametre est placee au centre d'une 
boite de Petri plus large - 90 mm de diamdtre -, do fa9on a ce que le gel nutritif chaud, 
verse dans la grande boite de Petri, entoure la petite boite de Petri. Une fois la surface 
du gel nutritif solidifiee, celle-ci est infectee avec le germe desire, et 1 ml du compose 
concentre a tester, est verse dans la petite boite de Petri. On recouvre I'ensemble avec 
le couvercle de la grande boite de Petri. 

Le gel nutritif est alors incube a temperature ambiante ou a n'importe quelle 
temperature qui peimettra la meilleur croissance possible des germes testes, pendant 
72 heures. L'action antimicrobienne de I'ingrddient parfimiant, de la composition 
parfumante ou du produit parfume fini est defmie selon le developpement des germes 
apres trois jours d'incubation. Si I'on constate un developpement considerable de 
microorganismes, ceci nous indique que les vapeurs du compose ou composition testes 
ne sont pas actives selon le test. Si par contre on constate qu'aucune culture du germe 
n'a pousse, ou que pas plus de 20% de la surface de la plaque de Petri n'est recouverte 
par le germe, ceci nous indique une activite microbicide ou microbiostatique du 
compost ou composition envisages. 

Afm de determiner I'actiyite specifique telle que mesur6e par le test, la petite 
boite de Petri situee au centre de la large est retiree a I'aide de pinces sterUes, le 
couvercle est replace et le gel nutritif ainsi depourvu des vapeurs du compose test6 est 
incube pendant 72 heures dans les conditions optimales de croissance du germe choisi. 

Apres ces 72 heures, lorsqu'aucun developpement de microbes n'est observe, 
nous pouvons en conclure que les vapeurs du compose teste utilisees precedemment 
avaient une bonne activity antimicrpl^ienne, au moins 80% d'activite positive, et que 
par consequent ringr^dient parfomant, la composition parfomante ou le produit 
parfume choisi a une action microbicide en tuant completement les germes. Si, apres 
ces 72 heures, un developpement de microbes s'avdre constat^, nous pouvons en 
conclure que les vapeurs du compose teste utilisees precedemment etaient seulement 
microbiostatiques, empechant le developpement des germes. II convient de realiser en 
parallele une culture de germes dans des conditions favorables de croissance en 
absence de toutes traces de vapeurs du compos6 que I'on desire tester. En comparaison 
avec cette culture, seul I'ingredient parfomant, la composition parfumante ou le produit 
parfume choisi qui presente une activite microbiostatique d'au moins 80% selon le test 
est selectionne. 
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La methode "test sur surface agar enduite" permet de determiner I'activite 
antimicrobienne de parfums ou de produits finis, parfiimes ou pas, apres lavage(s) de 
la surface testee. 

On utilise une boite de Petri standard de 90 mm de diametre, disponible dans 
5 le commerce et portant deja le gel nutritif. A Taide d'une pipette automatique Gilson, 
on depose 0,2 ml de bouillon de culture (deja inocule avec le germe voulu et incube a 
temperature ambiante pendant 2 a 7 jours) sur la surface agar et on le repartit 
uniformement sur celle-ci a Taide d'une spatule en verre. On incube pendant 3 heures a 
37°C en prenant soin de laisser la boite de Petri a moitie ouverte afin de permettre un 

10 leger assechement du milieu et une bonne implantation des germes sur la surface. Puis 
5 ml d'une concentration adequate du produit ou agent a tester, sont deposes a la 
surface du gel. Par exemple, pour tester un shampoing, il convient de le diluer avec de 
Teau sterilisee dans les proportions 1/6. Ceci correspondant approximativement a une 
concentration de shampoing appliquee sur une chevelure mouillee. Le produit a tester 

15 est laisse en contact 30 secondes avec la surface agar infectee, puis il est retire et Ton 
rince celle-ci avec 10 ml d'eau sterilisee. On incube pendant au minimum 24 heures a 
temperature ambiante. Apres cette premiere phase du test, on pent d'ores et dej^i 
observer la surface du gel nutritif et constater s'il y a une evolution ou non quant a 
Taction antimicrobienne. 

20 Un nouveau contact de 30 secondes entre le produit a tester et la surface agar 

est effectue dans les memes conditions que ci-dessus, suivi de Tetape de rin9age et 
d'incubation de 24 heures a temperature ambiante, revolution antimicrobienne est a 
nouveau constatee suite a cette seconde phase du test. Cette operation est renouvelee 
une troisieme fois dans les memes conditions a Texception du fait que Ton rince par 3 

25 fois avec 10 ml d'eau sterilisee la surface du gel nutritif. Suivant Tapplication 
envisagee de invention, le compost teste est laisse en contact de 30 secondes a 
5 minutes avec la surface agar infectee, puis la surface est rincee 3 fois avec 10 ml 
d'eau distillee. L'action microbicide ou microbiostatique pent etre constatee apres 
chaque phase du test et etre repertoriee. Cette methode permet de selectionner les 

30 ingredients actifs a au moins 80% selon le test et de tester Tefficacite de Taction 
antimicrobienne d'une composition parfumante ou d'un produit parfnme con9us selon 
Tinvention, et plus particulierement ceux qui presentent une activite microbicide des la 
premiere ou seconde phase du test. 
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La methode du spray direct, ou "MSD" a ete decrite dans WO 93/25185 dont 
le contenu est inclu ici par reference, notamment la description y faite de cette methode 
et de son utilisation pour tester I'efficacite bactericide ou antimicrobienne de 
preparations cosmetiques appliquees sur la peau, notamment des produits de type 
aerosol. 

Selon cette methode, grace a une valve aerosol doseuse, la composition 
desodorisante ou antiperspirante prete a I'usage, ou une solution correspondante des 
matieres actives, est giclee directement sur la surface d'un gel nutritif prealablement 
infecte avec le germe souhaite. Celui-ci est alors incube a 37®C pendant 24 ou 
48 heures en vue de revaluation subsequente de bacteries sur la surface, circulaire 
traitee. L'action antimicrobienne de la composition parfiimee est ensuite defmie par 
revaluation de la surface de la zone exempte de bacteries, par rapport a la surface 
totale circulaire traitee. Nous avons constate que les compositions parfumees selon 
rinvention avaient une bonne activite antimicrobienne quand le rapport entre ces deux 
surfaces etaient d'environ 80% ou plus, lors du traitement du gel nutritif inocule de 
germes avec ladite composition ou son principe actif. 

La preparation, Tessai de plusieurs compositions parfumantes, a revde que 
Ton arrive aux meilleurs resultats en appliquant les methodes de test indiquees ci- 
dessus pour la selection et la quantite d'ingredients parfumants envisages. Par exemple, 
lorsqu'une composition parfumante contient des ingredients en quantite inferieure au 
minimum de 40%, il est improbable qu'elle ait une action antimicrobienne d'au moins 
80% mesuree selon les methodes de test de I'invention. Par consequent, pour la 
preparation des meilleures compositions parfumantes, le choix des ingredients 
parfumants en fonction de leur activite antimicrobienne mesur6e selon I'un quelconque 
ou tous les tests de Tinvention et la quantite d'ingredients actifs envisages, sont autant 
de facteurs importants a respecter pour obtenir les meilleurs resultats. Ainsi un parfiim 
selon rinvention contiendra aussi bien des ingredients parfumants d'usage courant 
choisis pour leur note olfactive particuliere, que des ingredients presentant a la fois une 
action antimicrobienne d'au moins 80% telle que mesuree selon la ou les methodes de 
rinvention et un effet olfactif agreable, ou encore des ingredients presentant 
principalement une activite antimicrobienne comme definie selon rinvention. 

Suivant la nature des produits varies auxquels sera incorporee la composition 
parfumante, elle pourra etre utilisee telle quelle, sous forme de solution, melangee a un 
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propulseur pour aerosol, ou encore melangee a des ingredients de nature variee 
couramment utilises dans ces produits et illustres dans les exemples presentes plus 
loin. 

En effet, une composition parfumante selon I'invention a un emploi assez 
etendu et peut notamment etre utilisee avantageusement pour parfumer des produits 
destines a nettoyer et adoucir les textiles. EUe peut egalement 6tre incorpor^e a des 

produits destines a nettoyer des surfaces menageres (sol, carrelage, faience par 
exemple) ou a desinfecter et desodoriser I'air ambiant (deodorants ambiants de salles 
de bain, de toilettes, d'armoires par exemple), exer^ant ainsi une action bactericide 
et/ou fongicide sur les surfaces nettoyees ou par diffusion de vapeurs dans I'air 
ambiant. 

La methode ASCT se trouve etre particulierement appropriee pour tester des 
produits parfumes destines k laver la peau ou les cheveux ou des surfaces variees dans 
I'industrie et le menage. EUe se r6vele parfaitement adapt^e, par exemple, pour tester 
un shampoing parfume destine a des cheveux que I'on lave tous les jours et qui sont en 
contact avec le shampoing environ 30 secondes. Comme cite precedemment, nous 
avons pu etablir que des ingredients parfumants presentant une activite 
antimicrobienne d'au moins 80% telle que mesuree selon ladite methode, pouvaient 
etre avantageusement utilises pour preparer des compositions parfumantes conformes a 
I'invention, k savoir des compositions contenant au moins 40% en poids d'ingredients 
actifs et ayant une activity antimicrobienne efficace. Le tableau 1 ci-dessous presente, 
en effet, les resultats obtenus quant a l'activit6 antimicrobienne telle que mesuree par la 
methode ASCT de I'invention a I'enqontre du micro-organisme Pityrosporum ovale - 
champignon associe a la formation de pellicules sur le cuir chevelu- d'ingredients 
parfumants individuels testes dans un shampoing et enumeres ici en une liste non 
exhaustive. Par shampoing, on entend ici une base shampoing de type courant 
quelconque. A titre d'exemple, on peut utiliser une base telle que celle preparee par 
melange des ingredients suivants : 

Ingredients 
Texapon®NSO » 
Eau demineralisee 
Kathon CG 2) 



Parties en poids 
25,0 
58,60 
0,10 
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Miracare ® 2MCA/P 1 5,00 

Comperlan ® KD ^) U30 

100,00 

1 ) sulfate de sodium laureth ; origine : Henkel, Allemagne 

2) mdthylchloroisothiazolinone (et) methylisothiazolinone ; origine : Rohm & Haas, 
USA 

3) disodium cocoamphodiacetate (et) sulfate de sodium lauryle (et) hexylene glycol ; 
origine : Rhone-Poulenc, France 

4) cocamide DEA ; origine : Henkel, Allemagne 

II est cependant clair que n'importe quelle autre base shampoing pourrait etre utilisee. 
II convient de noter que les initiales BC et BS presentes dans ce tableau correspondent 
r«spectivement aux abreviations des termes bactericide et bacteriostatique explicites 
precedemment lors de la description des tests de I'invention. 



Tableau 1 



Action contre Pityrosporum ovale 


Test sur surface agar enduite (ASCT) 


Ingredients parfiunants 


Court temps de contact 3 x . 

en 3 jours 


30 secondes 




l**^ application 


2emc application 
24 h 


3cmc app 

48 


lication 
h 


Concentration dans le shampoing 


0,5% 


0,5% 


0,1% 


0,5% 


0,1% 


Acetate de benzyle 


X 


BC 


BC 






Acetate de cinnamyle 


X 




BS 




BC 


Ac6tate de ph^nyiahyle 


X 


BC 


BS 




BC 


Ac6tate de phenylpropyle 


X 


BS 


X 


BC 


BC 


Acetate de prenyle 


X 


BS 




BC 




Acetate de styrallyle 


X 


BC 


X 




BS 


Ac6toph6none 


BC 




BC 






Alcool cinnamique ord. 


X 


BC 


X 




BS 


Aldehyde anisique special redist. 


X 


BC 


X 




BC 


Aldehyde benzoique 


X 


X 


X 


BC 


BC 


Aldehyde cinnamique 


X 


BC 


X 




BS 


Aldehyde methylcinnamique 


X 


BC 


BC 






Anisate de mdthyle . 


BC 




BC 
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Anthranilate de methyle dist. 


X 




R^ 
Do 




RP 
DC 


Benzoate d'ethyle 


X 


XKC 


Do 




RP 

Dw 


Benzoate de methyle 


X 




R^ 
Do 




RP 

DC 


Benzylacetone 


X 




RP 
DC 






2,4-Dimetnyl-3-cyclonexene- i-carDaiaenyue 


V 
A 






BC 




4-Cyclohexyl-2-metnyl-2-DUtanoi ^' 


V 


V 
A 




BC 




Coumarine 






BC 






y-D^calactone 


V 
A 


BC 


X 




BC 


Dihydromyrcenol 


X 


X 




RC 




Essence de bergamote 


X 


RP 








Essence de bois de rose du Bresil 


X 


RP 


V 

A 




BS 

uo 


Essence de cannelle de Ceyian synth. 


X 


RP 


RP 

DVy 






Essence de cannelle de Ceyian 


X 


RP 


R^ 




BC 


Essence de cannelle de Chine 






R<N 

DO 




BC 


Essence de cedre ord. 


X 


X 




RP 




Essence de coriandre 


X 


IIP 


X 




RP 


Essence d'eucalyptus 


X 


X 


X 


RP 
DC 


RS 

Do 


Essence de feuillage vert 


X 


UP 

dU 


X 




R^ 

Oo 


Essence de feuilles de cannelier 


X 


RP 

dU 


X 




RS 

DO 


Essence de girofle 


X 


RP 

dU 


X 




RP 


Essence de jasmin 


X 


X 


X 


RP 


BS 


Essence de thuya 


X 


X 




RP 




Eugdnol 


X 


RQ 


X 


RP 


BS 


Florex®2) 


X 


R<1 
Do 


V 

A 


RC 


BS 


Formiate de benzyle 


X 


RP 
Dv^ 


V 
A 




BC 


Geraniol brut 


X 


RP 
DC 


V 
A 




BS 


H6dione®^> 


X 


X 




RC 




Indolarome • '> 


X 


RP 
DC 


R<i 

Do 




RS 

t>o 


Linalol 


X 


X 




RP 




Menthone purifiee 


X 


RQ 
Do 




RP 




M^thylac^toph^none 


X 


RP 


RP 






p-Methylph6nol 


X 


X 


X 


RP 


BC 


^^'•N! nn ?in nl id e 


X 


BC 


X 




BC 


Phenylhexanol 


X 


BC 


X 




BS 


Salicylate de methyle 


X 


BC 


BS 




BC 


Y-Undecalactone 


X 


X 




BC 





1 ) International Flavors and Fragrances, USA 
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2) Firmenich SA, Geneve, Suisse 

BC = bactericide 

BS = bacteriostatique 

X = sans activite antimicrobienne 

- = non teste 

Comme le montrent les resultats decrits ci-dessus, la methode ASCT a permis 
d'identifier plusieurs ingredients parfumants selon I'invention pouvant etre utilises pour 
elaborer une composition parfumante particulierement active a I'encontre du 
Pityrosporum ovale et destinee a etre employee dans un shampoing comme cite 
precedemment. 

A titre d'ingredients parfumants presentant une activite antimicrobienne d*au 
moins 80% telle que mesuree par la ou les methodes de test de I'invention, on peut 
egalement citer Tessence d'absinthe, I'essence d'armoise, I'essence de laurier, I'essence 
de bois de rose du Bresil, Tacetate d'hexyle, Tethyl vinyl cetone, I'oxyde de rose, Ta- 
pinene, Tacetate d'ormenthyle, Tacetate de cyclohexyle, Tacetophenone, I'aldehyde 
phenyl- propionique, Tessence de bergamote synthetique et Tessence de cannelle de 
Chine. 

L'invention sera decrite plus en detail k Taide des exemples suivants. 
Manieres de realiser rinvention 



Composition parfumante 

On a prepare une composition parfumante a activite antimicrobienne, par melange des 
ingredients suivants : 



Exemple 1 



Ingredients 
Acetate d'hexyle '>2) 
Acetate d'isobomyle » 
Acetate de linalyle 



Parties en poids 



5,0 
8,0 
9,2 



Ambrox® »>3>^) 



0,3 
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Essence de bergamote ^> 


18,0 


Camphre 


2,5 


Essence de cedre ord. •> 


8,5 


Propionate de tricyclo [5.2.1.02 «]dec-3-en-8-yle ')« 


3,5 


Coumarine ') 


4,0 


Dihydromyrcenoi ')^> 


14,0 


Dihydroterpindol 


12,5 


Diphenyloxyde ') 


1,5 


3-p-Menthanone 


4,0 


Neroloxyde 


0,5 


Tetralinol 


6,5 


2,4-Dimethyl-3-cyclohexene-l-carbaldehyde 


2,0 


Total 


100,0 



1) ingredient parfumant presentant une activite antimicrobienne d'au moins 80% telle 
que mesuree par la m^thode "test sur surface agar enduite" (ASCT) 

2) ingredient parfumant presentant une activite antimicrobienne d'au moins 80% telle 
que mesuree par la methode "test par diffusion de vapeurs" (VPT) 

3) origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

4) 8,1 2-epoxy- 1 3 , 1 4, 1 5, 1 6-tetranorlabdane 

Les ingredients susmentionnes ont ete melanges selon les techniques courantes 
connues de rhomme du metier. 

Cette composition parfumante a montre une activite antimicrobienne d'au moins 80% 
telle que mesuree par la methode ASCT ou par la methode VPT et peut etre utilisee 
pour fabriquer une composition parfumante de I'invention, avec d'autres ingredients 
tels que decrits. 

Exemple 2 

Composition parfumante 

Une composition parfumante de type jasmin ayant une activite antimicrobienne k 
rencontre du Pityrosporum ovale et destinee a etre employee dans un shampoing, a ete 
preparee par melange des ingredients suivants : 
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Ingredients 


Parties en poids 


Acetate de benzyle ■> 


14,0 


Acetate de linalyle 


5,0 


Alcool ciimamique » 


3,0 


Alcool phenylethylique 


4,0 


Aldehyde a-amylcinnamique 


6,0 


Anthranilate de methyle dist. ') 


1,5 


Benzoate de ben:grle 


18,0 


Eug^nol ') 


1,0 


Florex®')2) 


10,0 


Geraniol brut ■> 


5,0 


Essence de girofle ') 


0,5 


H6dione®')3) 


20,0 


Hydroxycitronellal 


2,0 


Indolarome® 


1,5 


Jasmonate de m6thyle 


1,0 


Linalol » 


7,5 


Total 


100,0 



1 ) ingredient parfumant presentant une acti vite antimicrobienne d'au moins 80% telle 
que mesuree par la methode "test sur surface agar enduite" (ASCT) 

2) 6 et 7-ethylideneoctahydro-5,8-methano-2H-l-benzopyran-2-one ; origine : 
Firmenich SA, Geneve, Suisse 

3) 3-oxo-2-pentyl-cyclopentaneacetate de methyle ; origine : Firmenich SA, Geneve, 
Suisse 

4) 4,4a,5,9b-tetrahydro-indeno[l,2-D]-l ,3-dioxine ; origine : International Flavors & 
Fragrances, USA 

Les ingredients susmentionnes ont ete melanges selon les techniques courantes 
connues de I'homme du metier. 

Cette composition parfumante de type jasmin a montre une activite antimicrobienne 
d'au moins 80% telle que mesuree par la methode ASCT contre le Pityrosporum ovale. 
EUe pent etre utilisee pour fabriquer une composition parfumante de T invention, avec 
d'autres ingredients tels que decrits. 
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Exemple 3 

Shampoing aatipelliculaire parfume teste par la methode "test sur surface agar enduite" 

Un shampoing antipelliculaire parfume a action antimicrobienne, destine a etre 
employe lors de lavages frequents, a ete prepare k Taide des ingredients suivants : 



Ingredients 


Shampoing I 


Shampoing II 




Parties en poids 


Parties en poids 


A Texapon ® NSO » 


25,00 


25,00 


Octopirox®2) 


0,60 


0,60 


B Eau demineralisee 


57,10 


57,90 


Acide fumarique 


0,20 


0,20 


C Miranol ® 2MCA mod. J) 


15,00 


15,00 


D Comperlan ® KD ") 


1,30 


1,30 


E Parfiim 


0,80 




Total 


100,00 


100,00 



1) sulfate de sodium laureth ; origine : Henkel, AUemagne 

2) piroctone olamine ; origine : Hoechst AG, AUemagne 

3) disodium cocoamphodiacetate (et) sulfate de sodium lauryle (et) hexylene glycol ; 
origine : Rhone-Poulenc, France 

4) cocamide DEA ; origine : Henkel, AUemagne 

5) voir exemple I ou 2, ou encore Activa 147.121 X ; origine : Firmenich SA, 
Geneve, Suisse 

On a dissous rOctopirox ® dans le Texapon® NSO. On a prepare la partie B, on I'a 
versee dans la partie A et on a melange. On a ajoute la partie C, on a melange a 
nouveau. On a ajoute la partie D, on a melange et enfm on a ajoute le parfum E. 
L*Octopirox® est un fongicide, utilise couramment en concentration de 0,5 - 1,0 % 



wo 00/24367 



19 



PCT/IB99/01635 



dans les preparations antipelliculaires, ayant une bonne activite contre le Pityrosporum 
ovale [note P. ovale (IHEM 3967), champignon associe a la formation de pellicules sur 
le cuir chevelu]. On a constate que la croissance de P. ovale, lors de Tutilisation d'un 
shampoing avec Octopirox®, est diminuee de 60% (mesuree selon la presente methode 
de test) en comparaison avec un shampoing sans Octopirox®. 

D'autre part, la comparaison des shampoings I et II decrits ci-dessus a montre que la 
combinaison de TOctopyrox® avec le parfum et Tacide fumarique selon I'invention 
presente une activite antimicrobienne nettement plus prononcee. En effet, lors du test 
effectue avec le shampoing I, on a observe une inhibition complete de la croissance de 
P. ovale, Le produit parfume possedait une activite antimicrobienne moyenne de 90%, 
valeur relative de surface, mesuree selon la methode "test sur surface agar enduite". 



Exemple 4 



Shampoing antipelliculaire parfume teste par la methode "test sur surface agar enduite' 



Le Zinc-Pyrion ® est un fongicide tres puissant agissant aussi contre P. ovale et 
utilise a 0,5 - 1,0% surtout dans les shampoings antipelliculaires opaques. 
La formule suivante a ete testee : 



Ingredients 



Parties en poids 



A Eau demineralisee 



46,80 



Zinc-Pyrion ® 
Gel white USP 2) 



0,60 



1,00 



B Eau demineralisee 
Chlorure de sodium 
Acide fumarique 



Nutrilan ® L ^) 



20,15 
2,00 
0,05 
1,00 



c 



Texapon®NSO^) 50,00 
Viscofil Blau BL solution a 0,5% 0,40 
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Butylene glycol 
Comperlan ® KD ^) 



2,00 
2,00 



D Parfiim 



0,80 



Total 



100,00 



1 ) Zinc-Pyrion ® ; origine : Pyrion-Chemie, AUemagne 

2) origine : Euroclay, Hollande 

3) collagene hydrolyse ; origine : Henkel, AUemagne 

4) sulfate de sodium laureth ; origine : Henkel, AUemagne 

5) origine : Sandoz, Suisse 

6) cocamide DEA ; origine : Henkel, AUemagne 

7) voir exemple 1 ou 2, ou encore Activa 147.121 X ; origine : Firmenich SA, 
Geneve, Suisse 

Sous agitation rapide a la turbine, on a disperse le Gel white dans Teau. On a ajoute le 
Zinc-Pyrion, toujours sous agitation. 

On a prepare la partie B en dissolvant tous les composes dans I'eau. 

On a prepare la partie C en melangeant bien de fa9on a avoir une preparation 

homogene. 

On a verse la partie A dans la partie C et on a melange bien a Taide de la turbine. On a 
verse la partie B dans la partie A + C. On a melange bien jusqu'a ce que le shampoing 
soit bien homogene. 

La croissance de P, ovale est inhibee completement apres les 3 lavages consecutifs 
avec ce shampoing, la surface de la plaque reste propre. L'activite antimicrobienne du 
shampoing parfume est superieure a 80% telle que mesuree par la methode ASCT. 



Exemple 5 



Gel douche et mousse de bain 



La composition suivante a ete testee selon la methode "test sur surface agar enduite", 
contre Taction microbienne du Staphylococcus aureus, avec et en Tabsence de parfiim. 
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Ingredients 


Parties en poids 


Eau demineralisee 


46,30 


Kathon CG » 


0,10 


Acide fumarique 


0,10 


Chlorure de sodium 


2,00 


Euperlan®PK 771 2) 


5,00 


Texapon®T42 3) 


20,00 


Texapon®NSO<) 


20,00 


Genaminox®KC« 


5,00 


Parfum ') 


1,50 


Total 


100,00 



1) methylchloroisothiazolinone (et) methylisothiazolinone ; originc : Rohm 8l Haas, 
USA 

2) distearate de glycol (et) sulfate de sodium laureth (et) MEA cocamide (et) laureth- 
10 ; origine : Henkel, AUemagne 

3) TEA lauryl sulfate ; origine : Henkel, AUemagne 

4) sodium laureth sulfate ; origine : Henkel, AUerhagne 

5) oxide de cocamide ; origine : Hoechst AG, AUemagne 

6) composition selon I'exemple 1 ou Manzana 147.038 B (1,0%) et essence de cedre 
Texas (0,5%) ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

On a melange tous les ingredients dans la sequence indiquee, puis on a ajoute le 
parfum. 

Sans parfum, la plaque de Petri est entierement recouverte d'une couche du germe 
teste, le Staphylococcus aureus. 

Suite au test effectue en presence de parfum, la surface de la plaque de Petri est 
pratiquement propre. Seules quelques petites colonies du germe ont pu etre observees. 
Ainsi la composition ci-dessus de gel douche et mousse de bain presente une activite 
antimicrobienne, contre le Staphylococcus aureus, de 85% telle que mesuree selon la 
methode "test sur surface agar enduite". 
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Exemple 6 

Gel dc douche ou bain 

La composition suivante a ete testee selon la methode "test sur surface agar enduite", 
contra Taction antimicrobienne du Pseudomonas aeruginosa, avec et en I'absence du 
parfum. 



Ingredients 


Parties en poids 


Eau demineralisee 


48,55 


Acide fiimarique 


0,75 


Extrait de fumeterre 


0,10 


Acide citrique 


0,05 


EDTA B (poudre) 


0,05 


Luviquat Mono CP 


1,00 


CAE^^ 


0,40 


TexaponNSO 15") 


35,00 


Tego-Betain L7 


5,00 


Plantacare 2000 6) 


4,00 


KathonCG'^ 


0,10 


Cetiol HE 


2,00 


Parfum ») 


1,00 


Chlorure de Sodium 


2,00 


Total 


100,00 



1 ) origine : BASF AG, Allemagne 

2) hydroxyethyl cetyldimonium phosphate ; origine : BASF AG, Allemagne 

3) PC A ethyl cocoyl arginate ; origine : Ajinomoto, Japon 

4) sodium laureth sulfate ; origine : Henkel, Allemagne 

5) cocoamidopropyl betaine ; origine : Henkel, Allemagne 

6) decyl polyglucose ; origine : Henkel, Allemagne 

7) melange de methylchloroisothiazolinone et de methylisothiazolinone ; origine : 
Rohm and Haas, USA 

8) PEG-7 glyceryl cocoate ; origine : Henkel, Allemagne 

9) composition selon les exemples I ou 2 
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On a melange tous les ingredients dans la sequence indiquee, puis on a ajoute le 
parfum. 

Sans parfum, la plaque de Petri est entierement recouverte rfune couche du germe 
teste, le Pseudomonas aeruginosa. 

Suite au test effectue en presence de parfum, la surface de la plaque de Petri est 
pratiquement propre. Seules quelques petites colonies du germe ont pu etre observees. 
Ainsi la composition ci-dessus de gel douche presente une activite antimicrobienne, 
contre le Pseudomonas aeruginosa^ mesuree selon la methode "test sur surface agar 
enduite". 

Exemple 7 

Desodorisant ambiant 

Un desodorisant ambiant a paroi de diffusion polymerique, ayant une surface de 
diffusion de 80 cm^, contenant 5 g de Tun des parfiims cites aux exemples 1 et 2 ou 
encore un parfum de type Cherry 20.599 (origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse) et 
0,5 g de fumarate de diethyle, est place dans un fut en inox de 200 litres. A cote, sur le 
fond, on a place quatre boites de Petri, chacune prealablement inoculee avec un germe 
different. Les germes utilises etaient les suivants : Staphylococcus aureus, Escherichia 
coli, Pseudomonas aeruginosa, Candida albicans. Le fut a ete ferme et laisse a 
temperature ambiante pendant 3 jours. On a effectue en parallele la meme experience 
mais sans desodorisant ambiant. 

On a constate, apres 3 jours d'incubation, que le fut contenant le desodorisant ambiant 
avait une odeur agreable et qu'aucune croissance de germes sur les plaques de Petri 
n'etait observee. 

Alors que le fut sans desodorisant ambismt possedait une forte odeur de decomposition, 
les plaques revelant a la surface de I'agar une nette croissance de bacteries. 

Exemple 8 



Savon desodorisant de type synthetique 
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Ingredients Parties en poids 

Tensianol® Scils 92,50 
Acide fumarique 

Surfadone®LP-300 2,00 

Cosmacol®ELl 2,50 

Parfum« -L^ 

Total »00,00 

1 ) Cocoisethionate de sodium ; origine : Manro Chemicals, Grande-Bretagne 

2) composition selon I'exemple 1 ou encore Asteria 147.037 B (1.5%) et essence de 
cedre Texas (0,5%) ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

Ce melange a ete extrude et presse en morccaux de savon avec Tequipement usuel. 
Le savon resultant a ete dissous a 5% dans de I'eau. Lors du test ASCT effectue avec le 
savon non parfume, on a constate, suite a une incubation de 72 heures a temperature 
ambiante, que toute la surface de la plaque de Petri etait recouverte d'une couche de 
bacteries du genre Staphilococcus epidermidis. Par contre, lors du test effectue avec le 
savon parfume, on a constate que seules quelques colonies du germe 6taient r6parties 
la surface de la plaque de Petri. Le savon parfum6 montrait une activite 
antimicrobienne de 80% telle que mesuree par la methode ASCT. 

Exemple 9 

Adoucissant textile 

Un adoucissant textile a 6t6 pr6par6 i partir des ingredients suivants : 

Ingredients Parties en poids 

Praepagen®WK') 6,5 

Formaline 40% 0»2 

Eau demineralisee 91,8 
Colorant 
Acide fumarique 

Fumarate de digeranyle 0'2 
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Parfiim 



Total 



100,00 



1 ) poudre de chlorure distdaryldimethylammonium ; origine : Hoechst AG, 



Allemagne 



2) Bleu deCoianyleAR/ solution a 10% 

3) origine : Firmenich SA,Geneve, Suisse 

4) composition selon les exemples 1 ou 2 



On a chauffe I'eau a 60°C, ajoute le Praepagen ® WK et melange jusqu'a dispersion 
complete. On a laisse refroidir a temperature ambiante en continuant a ajouter ie 
melange. Puis on a ajoute le colorant, I'acide fiimarique, le fumarate de digeranyle, le 
formaline et le parfum. 

Si la viscosite du melange final n'est pas suffisamment haute, celle-ci peut etre 
augmentee en ajoutant de petites quantites de NaCl. Par contre, si le melange est trop 
epais, la viscosite peut etre baissee en ajoutant 2,5% d'isopropanol. 
On a obtenu ainsi un adoucissant textile presentant une activite antimicrobienne. 



Exemple 10 



Deodorant corporel antimicrobien 



Un deodorant a ete prepare a partir des ingredients suivants : 



Ingredients 



Parties en poids 



A Citricidal 



® 1) 



0,8 



B Cremophor®RH40^^ 
Dipropylene glycol 
Ethanol 95% 



2,0 
14,0 
18,5 
61,6 

0,5 



Eau demineralisee 



Acide fumarique 
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C Phospholipide PTC 0,6 

Softigen®701 0,5 

D Parfom 

Total 100,00 



1) Extrait de pepin de pamplemousse ; origine : BioChem, USA 

2) PEG-40 huile de ricin hydrogenee ; origine : BASF, Allemagne 

3) Composition selon les Exemples 1 ou 2 

Les ingredients ont ete melanges selon la sequence indiquee dans la formule ci-dessus. 
Le deodorant obtenu presentait une activite antimicrobienne. 

Exemple 1 1 

Bloc WC antimicrobien 

Un bloc WC a action antimicrobienne a ete prepare a partir des ingredients suivants : 



Ingredients 


Parties en poids 


Marlon® A 390'^ 


40,0 


ProduitAAS 90 ^> 


30,0 


PEG 150 


8,0 


Acide fiunarique 


2,0 


Sulfate de sodium 


15,0 


Parfum'^ 


5,0 


Total 


100,00 



1 ) Dodecylbenzenesulfonate de sodium ; origine : Huls 

2) Isopropyiamine dodecylbenzenesulfonate ; origine : Henkel 

3) Composition selon les Exemples 1 ou 2 



On a bien melange les ingredients dans I'ordre indique. Le produit ainsi obtenu a ete 
extrude ou presse afm d'obtenir un bloc WC presentant une activite antimicrobienne. 
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Exemple 12 

Nettoyant desodorisant pour WC 

On a prepare un nettoyant pour WC a partir des ingredients suivants : 



Ingredients 


Parties en poids 


Eau demineralisee 


77,750 


Acide fumarique 


1,000 


Ethanol 


3,000 


Parfum 


5,000 


Kelzan®ST 


1,250 


Dobanol®91-8 ^> 


10,000 


Empiian®CDE^> 


2,000 


Total 


100,00 



1) Gomme de Xanthan ; origine : Monsanto 

2) Ethoxylate a 8 moles d'oxyde d'ethylene base sur des alcools C9, Ci i et Ci i ; 
origine : Shell 

3) Cocoamide DEA ; origine : Marchon, Grande-Bretagne 

On a ajoute le Kelzan ® ST a Teau demineralisee sous agitation moderee, puis on a 
laisse hydrater le produit pendant 20 minutes. On a ensuite melange le parfum, le 
Dobanol® 91-8, TEmpilan® et l' ethanol jusqu'a I'obtention d'une solution claire. 
Cette demiere a ete ajoutee lentement au gel obtenu a partir de Kelzan ®, sous agitation 
moderee, jusqu'a la restructuration du gel. Apres addition de Tacide fumarique, on a 
obtenu un gel qui se prete a I'utilisation en tant que nettoyant WC, presentant une 
action antimicrobienne de 100% mesuree selon le test ASCT. 

Exemple 13 

Disque en plastique desodorisant antimicrobien pour lave-vaisselle 

Un disque pour lave-vaisselle sous forme de disque plastique a ete prepare a partir des 
ingredients suivants : 
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Ingredients Parties en poids 

Resine absorbante a base de 

Pebax ® ou d'ethylene vinylacetate 80,0 

Parfum^^ ^^'^ 
Fumarate de diethyle _1A 
Total lOO'OO 

1 ) Poiyaminoether ; origine : ATO Chimie, France 

2) Composition selon les Exemples 1 ou 2 

On a melange les ingredients identifies ci-dessus et on les a mis dans un moule. On a 
obtenu un disque desodorisant presentant une activity antimicrobienne. 



ainsi 



Exemple 14 

Produit liquide pour lave-vaisselle 

On a prepare un produit pour lave-vaisselle de type standard, k partir des ingredients 
suivants : 



Ingredients 


Parties en poids 


Marlon PS 65 


49,00 


MarUnat 242/70^^ 


11,50 


MarlamidDF 1218^^ 


3,00 


Eau demin^ralisee 


32,00 


Ethanol h 96% Volume 


4,00 


Parfum"^ 


0,50 


Total 


100,00 



1 ) C 13-C 1 7 alkane sulfonate de sodium ; origine : Huls, AUemagne 

2) Laureth sulfate de sodium ; origine : Huls, AUemagne 

3) Cocoamide DEA ; origine : Huls, AUemagne 

4) Composition selon les exemples 1 ou 2, ou le Nicosia 1 1 5.210 ( 
rOrange 214.215 ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 
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On a obtenu un lave-vaisselle liquide, en melangeant les ingredients ci-dessus. On a 
ensuite prepare un echantiilon auquel on a ajoute 0,15% en poids du Triclosan et un 
autre echantiilon auquel on a ajoute 0,05% en poids du Triclosan et 0,4% en poids de 
I'acide fumarique. Les deux echantillons ont etc testes a leur activite antimicrobienne 
5 contre le Pseudomonas aeruginosa^ selon la methode "test sur surface agar enduite". 
On a pu observer que, en utilisant Techantillon contenant la combinaison Triclosan 
plus acide fiimarique, seulement quelques bacteries avaient surv6cu sur la surface de la 
plaque de Petri, alors qu'avec Techantillon ne contenant pas d'acide fumarique, une 
grande partie de la surface etait couverte par des bacteries, 

10 

Exemple 15 

Produit d'entretien 

15 Un produit d'entretien a ete prepare a partir des ingredients suivants : 



Ingredients 


Parties en poids 


Eau demineralisee 


74,50 


Carbonate de sodium 


3,00 


Citrate de sodium 


2,00 


Cumolsulphonate de sodium 


7,00 


Marlon (R) A 375 


10,00 


Tergitol 1 5-S-9 surfactant ^\ 


3,00 


Parfum^> 


0,50 


Total 


100,00 



1) Dodecylbenzenesulfonate de sodium ; origine : Htils, Allemagne 

2) Ci i-Ci5 Pareth-9 ; origine : Union Carbide, USA 

3) Composition selon les exemples 1 ou 2, ou le Nicosia 115.210 ou 
30 rOrange 214.215 ; origine : Firmenich SA, Geneve, Suisse 

En melangeant les ingredients ci-dessus, on a obtenu un produit d'entretien du type 
standard. On a ensuite prepare un echantiilon auquel on a ajoute 0,05% en poids du 
Triclosan et 0,40% en poids de I'acide fumarique et un autre echantiilon auquel on a 
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ajoute 0,15% en poids du Triclosan. L'activite antimicrobienne de ces deux 
echantillons a ete determinee, en utilisant le "test sur surface agar enduite", centre le 
Pseudomonas aeruginosa. On a pu observer que l'activite antimocrobienne de 
r^chantillon contenant I'acide fumarique plus le Triclosan etait nettement plus 
prononcee que l'activite de I'echantillon contenant seulement le Triclosan. 
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REVENDICATIONS 

1. Composition parfumante antimicrobienne, caracterisee en ce que ladite 
composition comprend 

- un ingredient parfumant presentant une activite antimicrobienne d'au moins 80% 
telle que mesuree par la methode du "test sur surface agar enduite" (ASCT), par la 
methode du "test par diffusion de vapeurs" (VPT) ou par la "m6thode du spray 
direct" (MSD);et 

- un ingredient actif selectionne parmi un extrait de pepin de pamplemousse, un 
extrait de fumeterre, Tacide fumarique ou un ester de I'acide fumarique ou lactique. 

2. Composition selon la revendication 1, caracterisee en ce que ladite 
composition comprend un agent antimicrobien choisi parmi le Triclocarban et le 
Triclosan. 

3. Composition selon la revendication 1 ou 2, caracterisee en ce que Tester 
de I'acide fumarique est le fumarate de diethyle ou le fumarate de digeranyle. 

4. Composition selon Tune des revendications 1 a 3, caracterisee en ce que 
ladite composition comprend un agent tensioactif de nature anionique, cationique, 
nonionique ou amphoterique ou un phospholipids 

5. Composition selon la revendication 4, caracterisee en ce que I'agent 
tensioactif est un phospholipide ou un agent tensioactif quatemaire. 

6. Composition selon I'une des revendications 1 a 5, caracterisee en ce 
qu'elle comprend un emollient d'usage courant en parfumerie ou cosmetique. 

7. Composition selon la reyendication 6, caracterisee en ce que TemoUient 
est un ester de Tacide lactique ou fumarique. 

8. Composition selon Tune des revendications 1 a 7, caracterisee en ce 
qu'elle contient au moins 40% en poids d'ingredients parfiimants ayant chacun une 
activite antimicrobienne d'au moins 80% telle que mesuree par la methode "ASCT" ou 
par la methode "VPT" et au moins 0,1% en poids d'un ingredient actif tel que specific 
a la revendication 1 . 

9. Composition selon la revendication 8, caracterisee en ce qu'elle contient 
au moins 60% en poids desdits ingredients parfiimants et au moins 0,1% en poids dudit 
extrait ou de ladite molecule. 

10. Composition selon la revendication 8 ou 9, caracterisee en ce que 
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chaque ingredient parfumant presente une activite microbienne de 100% telle que 
mesuree par la methode "ASCT' ou par la methode "VPT". 

11. Article parfume contenant une composition parfumante selon Tune des 
revendications 1^10. 

12. A titre d'article parfume selon la revendication 1 1, un savon, un gel de 
douche ou bain, un shampoing ou autre produit d'hygiene capillaire, une preparation 
cosmetique, un deodorant ou antiperspirant corporel, un desodorisant d'air ambiant, un 
detergent ou adoucissant textile ou un produit d'entretien d'usage domestique ou 
industriel. 

13. Utilisation d'une composition selon Tune des revendications 1 a 10 pour 
conferer une activite microbienne ou renforcer I'activite microbienne d'un article 
destine aux soins corporels ou capillaires, ou d'un produit fonctioimel, caracterisee en 
ce qu'on ajoute a cet article ou produit une composition parfumante selon Tune des 
revendications 1 a 10. 
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need not be the subject of a preliminary examination report (PCT Rule 66.1 (e)). 
The applicant is warned that the guideline adopted by the EPO acting in its 
capacity as International Preliminary Examining Authority is not to proceed 
with a preliminary examination of a subject matter unless a search has been 
carried out thereon. This position will remain unchanged, notwithstanding that 
the claims have or have not been modified, either after receiving the search 
report, or during any procedure under Chaper II. 
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priorite ou cit6 pour determiner la date de publication d une 
autre citation ou pour une raison sp6ciate (telle qu'indiquee) 
"O" document se ref6rant a une divulgation orale. 4 un usage, 4 

une exposition ou lous autres moyens 
"P" document publid avant ia date de d6pdt international, mais 
post6rieurement ^ la date de prioritd revendiquee 



T" document ulterieur public aprfes la date de depot international ou la 
date de priority et n appartenenant pas h I'^tat de la 
technique pertinent, mais cit6 pour comprendre le principe 
ou la th6orie constituanl la base de rinventlon 

"X" document particull6rement pertinent; l inven tion revendiquee ne peut 
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inventive par rapport au document consid6rd isoldment 
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Demande intemattonale No. PCT/IB 99 ;01635 



SUITE DES RENSEIGNEMENTS INDIQUES SUR PCT/ISA/ 210 



Suite du cadre 1.2 

Revendi cations nos.: 1-13 ( parti el lement) 



Les revendi cat ions 1-13 (parti el lement) presentes ont trait a un produit 
comprenant un ingredient parfumant, qui presente une activite 
antimicrobienne d'au moins 80% defini au moyen des parametres suivants: 
PI: ASCT ("test sur surface agar enduite") 
P2: VPT ("test par diffusion de vapeurs") 
P3: MSD ("methode du spray direct"). 

L'utilisatlon de ces parametres est consideree , dans le present 
contexte, comme menant a un manque de clarte au sens de TArticle 6 PCT. 
II est impossible de comparer les parametres que le deposant a choisi 
d'utiliser avec ce qui est revele dans I'etat de la technique. Le manque 
de clarte qui en decoule est tel q'une recherche significative complete 
est impossible. Par consequent, la recherche a ete limitee aux 
ingredients parfumants mentiones specifiquement dans la description, et 
aux agents parfumants en general . 

L'attention du deposant est attiree sur le fait que les revendi cations, 
ou des parties de revendi cations, ayant trait aux inventions pour 
lesquelles aucun rapport de recherche n*a ete etabli ne peuvent faire 
obligatoirement Tobjet d'un rapport preliminaire d'examen (Regie 66.1(e) 
PCT). Le deposant est averti que la ligne de conduite adoptee par TOEB 
agissant en qualite d' administration chargee de Texamen preliminaire 
international est, normal ement, de ne pas proceder a un examen 
preliminaire sur un sujet n' ayant pas fait Tobjet d'une recherche. Cette 
attitude restera inchangee, independamment du fait que les revendications 
aient ou n'aient pas ete modifiees, soit apres la reception du rapport de 
recherche, soit pendant une quelconque procedure sous le Chapitre II. 
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RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 



Db..tande internaUonale n** 

PCT/IB 99/01635 



Cadre! Obs rvations - lorsqu'il a ete estim ' que certain s r vendicatlons n pouvaient pas fair lobjetdun r ch rcl^ 
(suit du point 1 de la premi * re f euille) 



Conlorm^ment k I'article 17.2)a). certaines revendications n'ont pas fait I'objet d'une recherche pour les motifs suivants: 

1. 1 Les revendications n<»s ^ x ^ 

— se rapportent ^ un objet A regard duquel radministration n'est pas tenue de proceder A la recherche, a savoir. 



2 fxl Les revendications n°* 1-13 ( parti el 1 ement ) 

' ' — ' se rapportent k des parties de la demande intemationale qui ne remplissent pas suffisamment les conditions prescntes pour 
qu'une recherche significative puisse etre effectuee. en particulier: 

Voir feuille supplemental re SUITE DES RENSEIGNEMENTS PCT/ISA/210 



3 I I Les revendications n^^ 

— sont des revendications dependantes et ne sont pas redigees conformement aux dispositions de la deuxieme et de la 
troisteme phrases de ta r^le 6.4.a). 



Cadre II Observations - lorsqu'il y a absence d'unite de rinvention (suite du point 2 de la premiere feuille) 



L'administration chargte de la recherche Internationale a trouve plusieurs inventions dans la demande Internationale, h savoir: 



1. I I Comme toules les taxes additionnelles ont 6td payees dans les d6lais par le deposant. le present rapport de recherche 
' — ' Internationale porte sur toutes les revendications pouvant faire I'objet d'une recherche. 

2. D Comme toutes les recherches portantsur les revendications qui s'y pretaient ont pu etre effectu6es sans effort particulier 

juslifianl une taxe additionnelle. radministration n'a sollicite le paiement d'aucune taxe de cette nature. 



3 1 I Comme une partie seulement des taxes addittonnelles demandeps a el6 pay6e dans tes d^lais par le deposant. le present 
' I — I rapport de re^erche Internationale ne porte que sur tes revendications pour lesquelles les taxes ont 6te payees, k savoir 
les revendications n" 



□ 



Aucune taxe additionnelle demand6e n'a 6t6 payee dans tes delais par le deposant. En consequence, le present rapport 
de recherche intemationale ne porte que sur rinvention mentionnee en premier lieu dans les revendications; el!e est 
oouverte par les revendications n ^ 



Remarque quant a la rteerve 



[ [ Les taxes additionnelles 6taient accompagndes d'une r6sen« de la part du deposar 
I I Le paiement des taxes additionnelles n'^tait assort! rfaucune r6sen/e. 
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